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(54) Perylenverbindungen und ihre Verwendung als Pigmentdispergatoren 

(57) Die vorliegende Erfindung betrifft Pigmentdispergatoren der allgemeinen Formel (I) 
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Z 1 ein Rest der Formel (la) ist 



worm 



•[X- Y] q -[X 1 -Y 1 ] r -[X 2 -NH] S H 



(la). 



X, X und X gleich oder verschieden sind und einen verzweigten oder unverzweigten C 2 -C 6 -Alkylenrest oder 
einen C 5 -C 7 -Cycloaikylenrest bedeuten, der durch 1 bis 4 C r C 4 -Alkylreste, Hydroxyreste und/oder durch 1 bis 2 
weitere C 5 -C r Cycloalkylreste substituiert sein kann; 

Y und Y 1 gleich oder verschieden sind und eine NH-, -0-, N(C r C 6 -alkyl)-Gruppe, 
q eine Zahl von 1 bis 6, 

r und s unabhangig voneinander eine Zahi von 0 bis 6, wobei r und s nicht gleichzeitig Null sind; und 
Z die Bedeutung Z 1 , Z 2 oder Z 3 hat. worin Z 2 ein Rest der Formel (lb) ist 



-[X-0] q1 -[X 1 -OLH 



(lb) 



q1 eine Zahl von Obis 6. 

und Z 3 Wasserstoff, Hydroxy, Amino oder C r C 8 -Alkyl ist, wobei die Alkylgruppe durch 1 bis 4 Substituenten aus 
der Gruppe CI, Br, CN, OH,C 6 H 5 , Carbamoyl. C r C 4 -Acyl, C r C 4 -Aikoxy und NR 2 R 3 substituiert sein kann, sowie 
Pigmentzubereitungen mit organischen Basispigmenten und Pigmentdispergatoren, sowie aus den Pigmentzube- 
reitungen hergestellte PigmentprSparationen. 
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Beschreibung 



5 hochmolekularen Materialien 6 60 Herstellun 9 "nd Veiwendung zum Pigmentieren von 

'o base) wird erniedrigt und die Flockuno dww^l 1 ^ der ^^'^entierten Lackkonzentrate (Mill- 

yon organischen Pigmenten durch Zusatz ™ Und co,oristisch en Eigenschatten 

Whren. von n 9 me ™'spergatoren. die jedoch nicht immer zum erhofflen Resultat 

rertungen erhalten. deren coloristische EtaeiwehaftoT^ ^? Perylenpgmente werden Pigmentzube- 

[0005] Die DE-A-3 106 906 beschreib S?H«S1 1 S"" 61,1,96,1 ****™sen genugen. 

dortbeschriebenenPigmentdisper^ 

sche und rheologische Mangel 8 °" Per y |enve *"*ungen besitzen jedoch erhebliche coloristi- 

Systemen geeignet. Sie erf Ollen nicht alle Mk!S^SS£^^ " ? *" h lfise ^lhaltigen 

ten, die an Pigmentzubereitungen gestellt weS^!S^ 1 rheolog,schen und coloristischen Eigenschaf - 
mentdispergatorgehalten nicht mehr mm^^^^SSST T "T *** SM insbes °"dere bei hohen Pig- 
Farbtonabweichung feststellbar. AuB^S^ijS^* 6in f Ut "' Cher und eine deutliche 
Uberlackierechtheit. wodurch ihr universe!* S J?J2S2S??? in *• un9en0 9 ende und 
mitdem Bindemittel in manchen LadkMmM^J^T^ Desweiteren k °™en Unvertraglichkeiten 
[0007] Es bestand daher die A^SS^^J^T ' Pr ° hibitiv Wr den Einsatz sin * 
des Standes der Technik im HinbTS SZT^S!^ Verf ° 9un9 2U stellen - «• * 

genannten Nachteile 

H [0008] Es wurde gefunden. dal3 die ahSSSf h un,verselle Anwendbarkeit uberwinden. 

' 251*2 B -*™^ * o^er mehSesI ^ Pigmentzuberertungen g^st W ird, die 

[0009] Gegenstand der Erfindung sind Pery^^ ^ 
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(I) 



45 worin 

2 1 ein Rest der Formel (la) ist, 

■P c - Y lq-IX 1 -Y 1 ] r .p€2.NHl > H 



55 



" ' ,r l " ,,,nJsn (la) 
worin 

eine^C^ 

bis4 Kohlenstoffatomenund/oder durch 1 bSTml^C c Hydroxyalkylreste mrt 1 

Y und gleich Oder verschieden sind tMJSi^TiS1^£ff , ' S6in ^ 

e ne iMn . u . N(C r C 6 -alkyl)-Gruppe, vorzugsweise -NCH 3 oder 
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-N N- 



bedeuten; 

?o q eine Zahl von 1 bis 6, vorzugsweise 1, 2, 3 Oder 4; 

r und s unabhangig voneinander eine Zahl von 0 bis 6, vorzugsweise 0, 1 oder 2, 
wobei r und s nicht gleichzeitig Null sind; und wobei s von Null verschieden ist, wenn 
Y 1 die Bedeutung -O- hat; 

Z die Bedeutung Z 1 , Z 2 oder Z 3 hat, worin Z 2 ein Rest der Formel (lb) ist, 

75 

-[X-0] q1 -[X 1 -0] q H (lb) 

worin 

q1 eine Zahl von 0 bis 6, vorzugsweise 0, 1, 2, 3 oder 4; 
20 und Z 3 Wasserstoff, Hydroxy, Amino oder C r C 8 -A!kyl ist, wobei die Alkylgruppe durch 1 bis 4 Substituenten aus 
der Gruppe CI, Br, CN, OH,C 6 H 5 , Carbamoyl, C r C 4 -Acyl, C r C 4 -Alkoxy und NR 2 R 3 substituiert sein kann, oder 
perfluoriert oder teiff luoriert ist wobei 

R 2 und R 3 unabhangig voneinander ein Wasserstoffatom, eine substituierte oder unsubstituierte, oder teil- oder 
perfluorierte Alkylgruppe mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen, oder eine substituierte oder unsubstituierte, oder teil- 
25 oder perfluorierte Alkenylgruppe mit 2 bis 20 Kohlenstoffatomen darstellen, wobei die Substituenten Hydroxy, Phe- 
nyl, Cyano. Chlor. Brom, C 2 -C 4 -Acyl oder C r C 4 -Alkoxy sein konnen. oder R 2 und R 3 zusammen mit dem N-Atom 
einen gesattigten, ungesattigten oder aromatischen heterocyclischen Ring bilden, der gegebenenfalls ein weiteres 
Stickstoff-, Sauerstoff- oder Schwefelatom im Ring enthalt. 



[0010] Je nach Auswahl der Reste Z und Z 1 werden symmetrische oder asymmetrische Pigmentdispergatoren der 
Formel (I) erhalten. Asymmetrische Pigmentdispergatoren der Formel (I) sind auch solche, die unterschiedliche Reste 
Z 1 haben. 

[0011] Bevorzugt sind Perylenverbindungen der Formel (I), worin X, X 1 und X 2 ein C 2 -C 4 -Alkylenrest oder Cyclohe- 
xylen sind. 

[001 2] Von besonderem Interesse sind beispielsweise Perylenverbindungen der Formel (I), worin Z 1 eine der Bedeu- 
tungen -(CH 2 ) 3 -NH-(CH 2 ) 3 -NH 2 , -(CH 2 ) 2 -NH-(CH 2 ) 2 -NH 2 , -(CH^-NH-fCH^-NH-fCH^-NH;,, 



-(CH 2 ) 2 -N N-{CH 2 ) 2 -NH 2 , 



-(CH 2 )3-N(CH3)-(CH 2 ) r NH 2 , -(CH 2 ) 3 <D.(CH 2 ) 2 -0-(CH 2 ) 3 .NH 2 , -(CH 2 ) 3 -0-(CH 2 )3-0-(CH 2 ) 3 -NH 2 , -(CH 2 ) 2 -NH-(CH 2 ) 3 - 
45 NH 2 , -(CH 2 ) 3 -NH-(CH 2 ) 2 -NH 2 , -(CH 2 ) r NH-(CH 2 ) 2 -NHKCH 2 ) 2 -NH 2 , -(Cr^-C^-NH^-H, -(CH 2 -CH 2 -NH) 5 -H oder - 
(CH 2 ) 3 -0-(CH2) 4 -0-(CH 2 ) 3 .NH 2 hat. 

[0013] Von Interesse sind beispielsweise Perylenverbindungen der Formel (I), worin Z 2 eine der Bedeutungen - 
CH(CH 2 OH) 2 oder -(CH^-CKCH^OH hat. 

[0014] Von Interesse sind beispielsweise Perylenverbindungen der Formel (I), worin Z 3 Wasserstoff, Benzyl, C r C 6 - 
so Alkyl oder ein durch 1 bis 2 Substituenten aus der Gruppe Hydroxy, Acetyl. Methoxy und Ethoxy substituiertes C 2 -C 6 - 
Alkyl, besonders bevorzugt Wasserstoff, Methyl. Ethyl, Propyl, Butyl, Benzyl, Hydroxyethyl, Hydroxypropyl oder 
Methoxypropyl ist. 

[0015] Weiterhin von Interesse sind Perylenverbindungen der Formel (I), worin Z 3 ein Rest der Gruppe -(CH^- 
NR R ist. worin n eine Zahl von 1 bis 6, vorzugsweise 2 bis 4, und 

55 

R 2 und R 3 unabhangig voneinander ein Wasserstoffatom, eine C r C 6 -Alkylgruppe, eine durch 1 bis 2 Substituen- 
ten aus der Gruppe Hydroxy, Acetyl. Methoxy, Ethoxy, Chlor und Brom substituierte C 1 -C 6 - Alkylgruppe, oder R 2 
und R zusammen mit dem angrenzenden N-Atom einen Imidazolyl-, Piperidinyl-, Morpholinyl-, Pipecolinyl-. Pyr- 
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rolyl-. Pyrrolidine. Pyrazolyl- Oder Piperazinyl-Ring bilden. 

[0016J Von besonderem Interesse sind in diesem Zusammenhang Peryienverbindungen. worin 
n die Zahl 2 oder 3, und 

meinen Formel (lla) Y ' * 9 ' 1 °- tetracarbon ^^emonoanhydridmonoimiden der allge- 
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mit einem oder mehreren. vorzug^eise 1 oder 2 Aminen der Formeln (Ilia, oder (.Mb, 

Z-NH 2 
Z 1 - NH 2 

Oder durch Umsetzung von Pery.en-3.4,9J0-tetracarbons a uremonoanhydrid m onoirniden 

o 

Z-N 



(Ilia, 
(Mlb); 

der allgemeinen Formel (lib, 




(lib) 



(He) 



45 



50 




(lie) 



55 rOMSr^Anh^r"- V0r2U9 r 1 ^ * Aminen der F °™' (..lb,. 

Temperaturen von 0 bis 200-C, 20 bis 1^ 9 ^ 9 j n 'f waRrig-organischem Medium bei 

inerte oraanisrh* . J ! f . '!? C - ^chgefuhrl werden. Als organisches Medium kommen 



merte organische Lasemittel, bevorzugt solche, deren iedepu^Tber d e m 



von Wasser liegt, in Betracht, beispiels- 
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weise DMSO, Chlorbenzol, Dichlorbenzole. Trichlorbenzole, hflhersiedende Alkohole, Caifconamide und hohersie- 
dende Ether. Auch die Amine der Formeln (Ilia) Oder (Mb) konnen gleichzeitig als Lflsemittel dienen. Der pH-Wert des 
waBngen oder wafirig-organischen Mediums kann sauer. neutral Oder alkalisch sein, vorzugsweise zwischen pH 3 bis 
1 4. Es konnen auch verschiedene Amine gleichzeitig eingesetzt werden, urn Mischungen von Perylenverbindungen der 
Formel (I) herzustellen. 

[0020] Die Kondensation wird besonders bevorzugt in waBriger Lflsung unter alkalischen pH-Bedingungen bei Tem- 
peraturen im Bereich zwischen 50 und 180°C durchgefuhrt. ZweckmaBig werden hierbei die Amine im ClberschuB ein- 
gesetzt. zweckmaBig in einem bis zu 8-fachen, vorzugsweise bis zu einem 4-fachen molaren UberschuB Die Isolierung 
der gebildeten Verfahrensprodukteder Formel (I) aus dem Reaktionsgemisch erfolgt vorzugsweise durch Filtration 
[0021 ] Als Amine der allgemeinen Formel (Ilia) konnen beispielsweise Ammoniak, Methylamin, Ethylamin Propyl- 
amin, Butylamm. p-Hydroxyethylamin, N.N-Dimethylamino-propylendiamin. N,N-Diethylamino-propylendiamin N N- 
Dimethylammo-ethylen-diamin, N-Metnylarrtnopropylendiamin. p- Oder y-Hydroxypropylamin, 2-(2-Aminoethoxy')etha- 
nol. Hydroxylamin oder Hydrazin eingesetzt werden. 

[0022] Als Amine der allgemeinen Formel (Mb) kflnnen beispielsweise Diethylentriamin. Triethylentetramin Tetrae- 
thylenpentamin. Pentaethylenhexamin, Dipropylentriamin, N,N-Bis-(3-aminopropyl)methylamin, Tripropylentetramin 3- 
(2-Aminoethyl)aminopropylamin, N.N'-Bis-O-aminopropylJethylendiamin, 4,7-Dioxadecan-1 ,10-diamin, 4,9-Dioxado- 
decan-1 ,12-diamin Oder 1 ,4-Bis-(3-aminopropoxy)-butan eingesetzt werden. 

[0023] Die erfindungsgemaBen Perylenverbindungen der Formel (I) dienen beispielsweise zur Herstellung von Piq- 
mentzubereitungen. 

[0024] Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind auch Pigmentzubereitungen, gekennzeichnet durch einen 
Gehalt an 

a) mindestens einem organischen Basispigment und 

b) mindestens einem Pigmentdispergator der allgemeinen Formel (IV), 



Z-M V? W Vz (,V) 




worin die beiden Reste Z gleich oder verschieden sind und die vorstehenden Bedeutungen haben mit der MaB- 
gabe, daB beide Reste Z nicht gleichzeitig Z 3 bedeuten. 

[0025] Die Herstellverfahren der Pigmentdispergatoren der Formel (IV) kflnnen analog denen der Perylenverbindun- 
gen der Formel (I) sein. 

[0026] Unter Basispigment werden organische Pigmente oder Mischungen organischer Pigmente verstanden die 
auch als ubliche Pigmentzubereitungen vorliegen konnen. 

[0027] Qeeignete Basispigmente fur die Herstellung der erfindungsgemaBen Pigmentzubereitungen sind z B Pery- 
len-. Pennon-, Phthalocyanin-. Dioxazin-, Chinacridon-, Azo-.Anthrachinon-, Aminoanthrachinon-.Thioindigo-. Diketo- 
pyrrolopyrrol-, Flavanthron-, Indanthron-. Isoindolin-, Isoindolinon-, Anthrapyrimidin-, Pyranthron-, Chinophthalon- 
Isoviolanthron-.Triarylcarbonium-, Carbon Black- (RuB), Anthanthrorpigmente oder Mischungen davon. Es kann auch 
mehr als ein Basispigment eingesetzt werden. 

[0028] Bevorzugte Basispigmente im Sinne der vorliegenden Erfindung sind beispielsweise C.I. Pigment Red 123 
(C.I. No. 71145), C.I. Pigment Red 149 (C.I. Nc, 71137), C.I. Pigment Red 178 (C.I. No. 71 155), C.I. Pigment Red 179 
(CI. No. 71 130). CI. Pigment Red 190 (CI. 71 140), C.I. Pigment Red 224 (C.I. No. 71 127), C.I. Pigment Violet 29 
(CI. No. 71 129); C.I. Pigment Orange 43 (C.I. No. 71 105). C.I. Pigment Red 194 (C.I. No. 71 100); C.I Pigment Violet 
19 (CI. No. 73 900). C.I. Pigment Red 122 (C.I. No. 73 915); C.I. Pigment Red 209 (C.I. No. 73 905); C.I Pigment Yellow 
147. CI. Pigment Red 168 (C.I. No. 59 300); C.I. Pigment Yellow 120 (CI. No. 11 783); CI. Pigment Yellow 151 (C I 
No. 13 980). C.I. Pigment Brown 25 (C.I. No. 12 510). CI. Pigment Violet 32 (C.I. No. 12 517), C.I. Pigment Red 170 
(C.I. No. 12 475). CI. Pigment Orange 38 (C.I. No. 12 367), C.I. Pigment Red 188 (C.I. No. 12 467). CI Pigment Red 
187 (CI. No. 12 486), C.I. Pigment Orange 34 (C.I. No. 21 115), C.I. Pigment Orange 13 (CI. No. 21 110).CI Pigment 
Red 9 (C.I. No. 12 460). C.I. Pigment Red 2 (C.I. No. 12 310). CI. Pigment Red 1 12 (CI. No. 12 340). C.I Pigment Red 
7 (CI. No. 12 420). CI. Pigment Red 210 (CI. No. 12 477), C. I. Pigment Red 12 (CI. No. 12 385). C.I. Pigment Red 
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42 800). C.I. Pigment Blue 61 (C I No 42 7^5 if 'r f t ^? 5 (CL N °" 74 160) ' GL Pi 9 ment Blue 56 (C.I. No. 
No. 65 300,. GL Pigment Rei £♦ No * "« C mS^Sf'- ^ 51 ^ CL HBmrt Red 177 
Violet 23 (C... No. 51 319), C... Pigiert Pedis ( C l ' No' raSS? ' ' ^ RBm ' nt ^ ^ C L P ' 9ment 

Sdie^SZ^^^^ 

gemeinen ein Gehalt von 0,5 bis 40 Gew -% sSKSST^.T?' schwanken - **" kommt im all- 

aktive mhm, Harze, EwSESST^^ 

TrocknungsverzOgerungsmrttel. Bn^ES*^!!^^ N ft * n * t<t Konse ™™gs mi tte.. 

[0031] Von mteresse sin* we«erhin %pSSS^^^ 



a) mindestens ein organisches Basrspigment 
b1) einen Pigmentdispergator der Formel (IX) 



H 3 C-N 




N-(CH 2 ) 3 -NH-(CH 2 ) 3 -NH 2 (IX) 
0 



und 

b2) einen Pigmentdispergator der Formel (X) 




Gewicttstsilen. *™owi 1.5 una 5.1 Gewehtstelen. insDesoxlere zwiscfien 1:3 und 31 

I0033J Bevorzugte Konien**^,, , m Slm9(|9r ^ ^ ^ ^ 



50 
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a) 40 bis 99,5 Gew.-%, vorzugsweise 60 bis 99 Gew °/ min^ « . 
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fate; Fettsauren, z.B. Palmitin-, Stearin- und Olsaure; Seifen, z.B. Alkalisalze von Fettsauren, Naphthensauren und 
Harzsauren, z.B. Abietinsaure, alkaliloslische Harze, z.B. kolophoniummodifizierte Maleinatharze; kationaktive Sub- 
stanzen, wie quarternare Ammoniumsalze, Fettaminoxethylate, Fettaminpolyglykolether und Fettamine; nichtionogene 
Substanzen wie Fettalkoholpolyglykolether, Fettaikoholpolyglykolester und Alkylphenolpolyglykolether. 
5 [0035] Bei den erfindungsgemaGen Pigmentzubereitungen handelt es sich in der Regel urn feste Systeme von riesel- 
tahiger, pulverfOrmiger Beschaffenheit Oder urn Granulate. 

[0036] Der erfindungsgemaG erzielbare Dispergiereffekt beruht vermutlich auf einer Modifizierung der Oberiiachen- 
struktur der Basispigmente mit den Pigmentdispergatoren der Formel (IV). So sind in einer Reihe von Fallen die Wirk- 
samkeit der Pigmentdispergatoren der Formel (IV) und die Qualitat der damit erzeugten Pigmentzubereitungen 
10 abhangig vom Zeitpunkt der Zugabe des Dispergators im Herstellungsprozess des Basispigments. Auch die Art und 
Weise der Applikation des Pigmentdispergators der Formel (IV) kann einen EinfluG haben. 

[0037] Die Wirksamkeit der Pigmentdispergatoren der Formel (IV) kann auch von der TeilchengrOBe und Teilchenform 
der Pigmentdispergatoren der Formel (IV) sowie vom Umfang der belegbaren Pigmentoberfiache abhangen. Es kann 
ebenso vorteilhaft sein, den Pigmentdispergator der Formel (IV) erst im in Aussicht genommenen Anwendungsmedium 
15 dem Basispigment direkt zuzufugen. Die jeweilige optimale Konzentration des Pigmentdispergators der Formel (IV) 
muG durch orrentierende Vorversuche ermittelt werden, da die Verbesserung der Eigenschaften der Basispigmente 
nicht immer linear mit der Pigmentdispergatormenge einhergeht. 

[0038] Die erf indungsgemaBen Pigmentzubereitungen konnen Mischungen von einem oder mehreren, vorzugsweise 
1 Oder 2, Basispigmenten mit einem oder mehreren, vorzugsweise 1, 2 oder 3, der Pigmentdispergatoren der Formel 
20 (IV) sein. 

[0039] Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren zur Herstellung einer erf indungsgemaBen Pigmentzuberei- 
tung, dadurch gekennzeichnet, daB man den oder die Pigmentdispergator(en) der Formel (IV) und das oder die Basis- 
pigmente) an einem beliebigen Zeitpunkt ihres Herstellungsprozesses aufeinander einwirken laGt. 
[0040] Der HerstellungsprozeB eines organischen Pigments umfaBt dessen Synthese, gegebenenfalls Feinvertei- 

25 lung, z.B. durch Mahlung oder Umfailen, gegebenenfalls Losemittelfinish, sowie die Isolierung als PreBkuchen oder als 
trockenes Granulat oder Putver. Beispielsweise konnen die Pigmentdispergatoren der Formel (IV) vor oder wahrend 
der Pigmentsynthese, vor oder wahrend eines Feinverteilungsprozesses oder einer anschlieBenden Losemittelbe- 
handlung (Finish) zugegeben werden. Dabei konnen Temperaturen von 0 bis 200 °C aufireten. Selbstverstandlich kann 
der Pigmentdispergator der Formel (IV) auch in Teilportionen zu unterschiedlichen Zeiten zugegeben werden. 

30 [0041 ] Die Zugabe der Pigmentdispergatoren der Formel (IV) im Rahmen eines Feinverteilungsprozesses erfolgt bei- 
spielsweise im Verlauf einer Trockenmahlung eines Rohpigments mit oder ohne zusatzliche Mahlhilfsmittel auf einer 
Roll- Oder Schwingmuhle, oder im Zuge einer NaBmahlung eines Rohpigments in waBrigem, waBrig-organischem oder 
organischem Mahlmedium, beispielsweise auf einer PerlmOhle. 

[0042] Gleichfalls bewahrt hat sich die Zugabe der Pigmentdispergatoren der Formel (IV) vor oder wahrend eines 
35 Finishs fur das Basispigment in waBrigem, waBrig-alkalischem, waBrig-organischem oder organischem Medium. 

[0043] Die Pigmentdispergatoren der Formel (IV) konnen auch dem wasserfeuchten PigmentpreBkuchen vor der 
Trocknung zugesetzt und eingearbeitet werden, wobei der Pigmentdispergator der Formel (IV) selbst ebenfalls als 
PreBkuchen vorliegen kann. 

[0044] Es ist weiterhin mOglich, Trockenmischungen von pulverfOrmigen Pigmentdispergatoren der Formel (IV) mit 
40 dem Pulver oder Granulat eines oder mehrerer Basispigmente vorzunehmen. 

[0045] Weiterhin ist es moglich, den Pigmentdispergator der Formel (IV) und ein Perylenpigment durch Umsetzung 
mit demselben Amin der Formel (Ilia) oder (lllb) als Mischung zu synthetisieren. 

[0046] Die erfindungsgemaBen Perylenverbindungen der Formel (I) zeichnen sich durch hervorragende Echtheiten, 
wie z.B. LGsemitt el echtheiten aus, und sind fur den Einsatz sowohl in lOsemittelhaltigen als auch in waBrigen Systemen 
45 geeignet. 

[0047] Die nach der vorliegenden Erfindung erhaitlichen Pigmentzubereitungen zeichnen sich aus durch ihre hervor- 
ragenden coloristischen und rheologischen Eigenschaften, insbesondere durch eine hervorragende Rheologie, hohe 
Flockungsstabilitat, hohe Transparanz, leichte Dispergierbarkeit, gutes Glanzverhalten, hohe Farbstarke, einwandfreie 
Uberlackier- und Lasemittel echtheiten sowie sehr gute Wetterechthert. Sie sind fur den Einsatz sowohl in Idsemittelhal- 

so tigen als auch in waBrigen Systemen geeignet. 

[0048] Die erfindungsgemaB hergestelrten Pigmentzubereitungen lassen sich zum Pigmentieren (Einfarben) von 
hochmolekularen organischen Materialien naturlicher oder synthetischer Herkunft einsetzen. 
[0049] HochmolekuJare organische Materialien, die mit den genannten Pigmentzubereitungen pigmentiert werden 
kennen, sind beispielsweise Celluloseether und -ester, wie Ethylcellulose. Nitrocellulose, Celluloseacetat oder Cellulo- 

55 sebutyrat naturliche Harze Oder Kunstharze, wie Polymerisationsharze oder Kondensationsharze. z.B. Aminoplaste, 
insbesondere Harnstoff- und Melaminformaldehydharze, Alkydharze, Acrylharze, Phenoplaste, Polycarbonate, Poly- 
olefine, wie Polystyrol, Polyvinylchlorid, Polyethylen, Polypropylen, Polyacrylnitril, Polyacrylsaureester, Polyamide, Poly- 
urethane oder Polyester, Gummi, Casein, Silikon und Silikonharze, einzeln oder in Mischungen. 
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wendungszweck enveist es sich als vcrteilhafl Z Anstr ' c ^ lst ° ffen oder Druckfarben vorliegen. Je nach Ver- 
io Form von Praparationen oder SS^^^^S^ »9™tzubereitungen a.s B.end Oder 

nentenpulvertonern (auch En- oder ZwX^^^^^ 

P^sationstonerscwweSpezia^ 9enann,) ' Ma 9"ettoner, FlOssigtoner. 

S^es in Electrophysics 14. Sp^ ^er,!^ and Physics"; Sponger 

nation, sowie Polyethylen und ^ Polypr^en dS no* SSff" 6 ' Pol ^«nane. einzeln oder in KbntJ- 

mST?22^J$ wachse ^ 

kmetisch versprohbaren Pulverlacken, die zur Oberfiacnenbe^h^ ms ^ eso,Ki&e ,n triboelektrisch oder elektro- 
Holz, Kunststoff, Glas. Keramik. Beton Texti material Pa^S ?T°u Ge 9 enstand e" ™ beispielsweise Metall. 

U'cssrsm - hyd r oxy, gruPPenhaltige Polyeste , 

den Verwendung. So warden bZnZ^ZT^" M !" ern « n 3esetzt. Auch Kombinationen von Harzen fin- 
^^uppenhaltigenPolye^^ Kombination ™« carboxyl- und 

s.nd beispielsweise Saureanhydride Imidazolfiwie J 7,°^" (in Abha "0 i 0keit vom Harzsystem) 

Bisacylurethane. Phenol- und MelaminhS Tri^wJ ? V am ' d U " d deren ***™*>V*. verkappte Isocyanate 
[0055] AuBerdem sind die l^g^^ZT^T^ ° Xa2 ° ,ine Und Di <**onsauren ' 
mentzubereitungen als Farbmittel in uZ^Z^Z^^^ Formel » U( * <** ****** emaBen Pia- 
nad> dem hot-melt-Vafehren arMten «eign« W "* n,d *«8'W' Baste sowie in solcher Timen. aie 

mzuoereitungen auf dem Lack- 

mitte.6ligen Alkydnarzes und eines butano.veretSerten JSSSSS^ Alkydmelaminharzlack (AM) auf Basis eines 
acetobutyratundeinesMelaminharzes,e.nHTgrS^^^ 

HS) sowje ein w^riger Lack auf Polyureth^ M "~ Version 

si SSSSSf EFT* ^ ^ -5S ^n'ach DIN 55986 
fOntstufigenSKarSe^ Man,9U,SnaChderDis P^-ung(Mi,.base-Rheologie, wurde visuell anhand der folaenden 
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45 5 dunnflussig 
4 flussig 
3 dickflussig 



leicht gestockt 
gestockt 



55 



Winke, von 20' nach DIN 67530 (ASTll^.^^SS^ "J*"' " Fo,ienau, 9^sen unter einem 
Bestmmung der Lesemittelechtheit erfolgte nach Dl Tss^e t^r^^ Rrma ^allinckrodt. Die 
DIN 53221. Die Bestimmung der KristallpLe der ZSTun^^T^ * Uberl *^echtheit erfolgte nach 
roskope. Die Aufnahmeder R6ntgen Spek tren erfolgle mil ?LZ sZ™T ^ effo,9tedurch *>ntgenspek- 

Gewisproz^r SSS^SS^ ^ >"* " G -«e und Prozente ieweiis auf 



8 




EP 0 937 724 A1 



Beispiel 1 
[0062] 



5 
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(VIII) 



15 

[0063] In einem Autoklaven werden 300 Teile Wasser vorgelegt, 22,7 Teile Perylen-3,4,9,10-tetracarbonsauremo- 
noanhydridmonohydroxyethylimid eingetragen und 26,2 Teile Dipropylentriamin zugegeben. AnschlieBend wird unter 
Druck auf 150 °C erhitzt und 5 Stunden bei 150 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25 °C wird der Pigmentdispergator 
abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen. 
20 [0064] Man erhalt 143,2 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 19,1 %ig. Ein Teil wird fur die Analyse bei 80°C 
getrocknet. 

Analyse: 

25 [0065] 

Ber.:70.1%C 
Get.: 70.0 %C 

30 [0066] Das 1 H-NMR-Spektrum stimmt mit der oben angegebenen Strukturformel uberein. 6 (D 2 S0 4 ) 8,65; 6, 1 ; 5,65; 
5,16; 4,5; 4,16; 2,97; 2,81 ; 2,09 und 1,76 ppm. 
[0067] Die Ldsemittelechtheit des Pigmentdispergators ist sehr gut. 

Beispiel 1a 

35 

[0068] In einem RuhrgefaB werden 363,5 Teile Wasser vorgelegt und unter Ruhren 108,9 Teile Filterkuchen Perylen- 
3,4,9, 10-tetracarbonsauredianhydrid 20,7 %ig eingetragen. Zu dieser Suspension werden 2,4 Teile einer handelsubli- 
chen 50 %igen waBrigen Harzseife gegeben und 6 t 2 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 19,1 %ig der Formel VIII, 
hergestellt gemaB Beispiel 1 , eingetragen. Nach Abkuhlung auf 0 bis 5°C, werden wahrend 10 Minuten 40,8 Teile einer 

40 40 %igen waBrigen Monomethylaminlosung zugetropft. Es wird noch 1 5 Minuten bei 0 bis 5°C geruhrt. Dann wird eine 
Losung aus 12,8 Teilen Calciumchlorid *2H 2 0 in 42,5 Teilen Wasser zugetropft und 1 Stunde bei 0 bis 5°C geruhrt. Die 
Suspension wird auf 80°C erhitzt und 2 Stunden bei 80°C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 50°C wird bei dieser Tem- 
peratur Essigsaure zugetropft, bis ein pH-Wert von 8 erreicht ist. Die erhaltene Pigmentzubereitung wird abgesaugt, mit 
Wasser chlorionenfrei gewaschen und bei 80°C im Umluftschrank getrocknet. Man erhalt 27 Teile Pigmentzubereitung. 

45 [0069] Die Pigmentzubereitung liefert im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen. Die Rheologie wird mit 
4 bewertet und die Glanzmessung ergibt den Wert 73. Die Rheologie des PUR-Lacks der Pigmentzubereitung wird mit 
4 bewertet. 
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[0071 ] In einem AutoWaven werden 450 Teile Wasser vorgelegt, 37 Teiie Perylen-3,4,9, 1 O-tetracarbonsauremonoan- 
hydridmonomethylimid eingetragen und 47,1 Teile Dipropylentriamin zugegeben. AnschlieBend wird unter Druck auf 
150°C erhitzt und 5 Stunden bei 150°C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25°C wird der Pigmentdispergator abgesaugt 
und mit Wasser neutral gewaschen. Man erhait 263 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 15,5 %ig. 

Analyse: 

[0072] 

Ber.: 12.3 %0 
Gef.: 13.0 %0 

[0073] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ) 6 8,7; 6,1; 5.7; 4,2; 3,5; 3.0; 2,8; 2,0 und 1,8 ppm. 
Die Losemittelechtheit des Pigmentdispergators ist sehr gut 

Beispiel 2a 

[0074] In einem RuhrgefaB werden 3000 Teile Wasser vorgelegt und unter Ruhren 540 Teile Filterkuchen Perylen- 
3,4,9, 10-tetracarbonsauredianhydrid 27,8 %ig eingetragen. Zu dieser Suspension werden 16 Teile einer handelsubli- 
chen 50 %igen waBrigen Harzseife gegeben und, nach Abkuhlung auf 0 bis 5 °C, wShrend 10 Minuten 222 Teile einer 
45,5 %igen waBrigen Monomethylaminlosung zugetropft. Es wird 15 Minuten bei 0 bis 5°C geruhrt. Wahrend 15 Minu- 
ten wird bei 0 bis 5°C eine Losung aus 84,9 Teilen wasserfreiem Calciumchlorid in 250 Teilen Wasser zugetropft und 1 
Stunde bei 0 bis 5°C geruhrt. Die Suspension wird auf 80°C erhitst und 1 Stunde bei 80 °C geruhrt. Danach wird eine 
Suspension aus 8 Teilen Distearyldimethylammoniumchlorid und 350 Teilen Wasser zugetropft und eine Stunde bei 
80°C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 50°C wird bei dieser Temperatur 98 %ige Ameisensaure zugetropft, bis ein pH- 
Wert von 7 erreicht ist. Es wird 1/2 Stunde bei 50°C geruhrt, das erhaltene Pigment abgesaugt, mit Wasser chlorionen- 
frei gewaschen und bei 80°C im Umluftschrankgetrocknet. Man erhait 172,3 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 179). 
[0075] 20 Teile dieses Pigments werden mit 1 Teil Pigmentdispergator der Formel IX, hergestellt gemaB Beispiel 2, 
mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheologie 
wird mit 4 bewertet. Die Metalliclackierung ist farbstark und brillant. 

[0076] Ohne den Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen deutlich deckender und wesentlich farb- 
schwacher. Die Rheologie wird mit 1 bewertet. 

Beispiel 2b 

[0077] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Blue 15:1) werden mit 1 ,5 Teilen Pigmentdispergator der Formei IX, hergestellt 
gemSB Beispiel 2, mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im AM -Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die Viskositat 
betragt 7,0 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 49. 

[0078] Ohne den Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen merWich deckender. Die Viskositat betragt 
10,3 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 30. 
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Beispiel 2c 

[0079] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 194) werden mit 1 ,5 Teilen Pigmentdispergator der Formel IX, hergestellt 
gemaB Beispiel 2, mechanisch gemischt 
5 Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im AM- Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheologie wird mit 4 bis 5 
bewertet. Die Viskositat betragt 3,3 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 70. 
[0080] Ohne den Zusatz des Pigmentdispergators ergibt die Glanzmessung den Wert 60. 

Beispiel 2d 

10 

[0081] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Violet 19) werden mit 1,5 Teilen Pigmentdispergator der Formel IX, hergestellt 
gemaB Beispiel 2, mechanisch gemischt 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im AM-Lack transparente und farbstarke Lackierungen mit tiefem Farbton lie- 
fert. Die Rheologie wird mit 5 bewertet. Die Viskositat betragt 5,2 s. Die Clberlackierechtheit ist einwandfrei. 
is [0082] Ohne den Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen merklich deckender und deutlich heller. 

Beispiel 2e 

[0083] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 1 68) werden mit 0,75 Teilen Pigmentdispergator der Formel IX, hergestellt 
20 gemaB Beispiel 2, mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im AM-Lack transparente und farbstarke Lackierungen mit tiefem Farbton lie- 
fert. Die Rheologie wird mit 4 bis 5 bewertet Die Viskositat betragt 3,2 s. 

[0084] Ohne den Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen merklich deckender und wesentlich heller. 
25 Beispiel 2f 

[0085] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Violet 23) werden mit 1 ,5 Teilen Pigmentdispergator der Formel IX, hergestellt 
gemaB Beispiel 2, mechanisch gemischt 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im AM-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheologie wird mit 3 bewer- 
30 tet. Dis Viskositat betragt 4,6 s. 

[0086] Ohne den Zusatz des Pigmentdispergators betragt die Viskositat 5, 1 s. 

Beispiel 2g 

35 [0087] In einem Stahibehaiter, der mit 1400 Teilen Steatitkugeln vom Durchmesser 12 mm als Mahlkorper zu 80 Vol.- 
% gefullt ist, werden 30 Teile grobkristallines Perylenrohpigment (C.I. Pigment Red 149) (hergestellt gemaB der DE-PS 
1 067 157), 150 Teile wasserfreies Natriumsulfat und 1,6 Teile Pigmentdispergator der Formel IX, hergestellt gemaB 
Beispiel 2, eingefulit und auf einer Schwingmuhle (Typ Vibratom, Hersteller: Siebtechnik, Muhlheim), 
8 Stunden bei 1400 Umdehungen pro Minute, Schwingkreis 4 mm, gemahlen. AnschlieBend wird das Mahlgut von den 

40 Mahlkorpern abgesiebt Das Mahlgut wird in 1500 Teile Wasser eingetragen und 1 Stunde bei 80 °C geruhrt Danach 
wird die Pigmentzubereitung abgesaugt, mit Wasser salzfrei gewaschen und bei 80 °C getrocknet. Man erhait 28,6 
Teile Pigmentzubereitung. 

[0088] Die Pigmentzubereitung liefert im AM-Lack farbstarke und transparente Lackierungen. Die Viskositat betragt 
12.9 s. 

45 [0089] Ohne den Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen deutlich deckender. Die Viskositat ist so 
hoch, daB sie mit dem Viskospate! nicht meBbar ist. 

Beispiel 2h 

so [0090] 30 Teile Pigment (CI. Pigment Brown 25) werden mit 1 .5 Teilen Pigmentdispergator der Formel IX, hergestellt 
gemaB Beispiel 2, mechanisch gemischt 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im AM-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Viskositat betragt 6.8s. Die 
Glanzmessung ergibt den Wert 63. 

[0091 ] Ohne den Zusatz des Pigmentdispergators betragt die Viskositat 8.5 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 59. 
55 Im PE-Lack liefert die Pigmentzubereitung farbstarke und transparente Lackierungen mit einwandfreier Uberlackier- 
echtheit. Die Metalliclackierung ist farbstark und brillant. 
Ohne Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen deckender. 
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Beispiel 2i 

RingschluB und Hydrolyse: 

[0092] 150 Teile 2,5-Dianilinoterephthalsaure werden unter Ruhren bei 80 bis 90°C in 750 Teile Polyphosphorsaure, 
die >84 % P 2 0 5 enthait, eingetragen und 1 Stunde auf 125°C erhitzt. wobei der RingschluG zurn Chinacridon erfolgt 
Danach wird das Reaktionsgemisch unter Ruhren mrt 3375 Teilen Phosphorsaure 13,9 %ig mit einer Temperatur von 
80°C hydrolysiert. Es wird 1 Stunde bei 105°C geruhrt Danach wird das Rohpigment abgesaugt und neutral gewa- 
schen. 

Man erhait 734 Teile eines 18,0 %igen Rohpigment- Filterkuchens, der uberwiegend in der a-Phase vorliegt. 
Phasenumwandlung: 

[0093] 694,5 Teile des Rohpigment-Filterkuchens werden in ein RuhrgefaB eingefullt, 680,5 Teile Wasser, 12,9 Teile 
Natriumhydroxid (98 %ig) und 375 Teile Isobutanol (100 %ig) zugegeben, auf 150°C unter Druck erhitzt und's Stunden 
bei 150°C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 90°C wird das Isobutanol bis 100°C am Ubergang azeotrop abdestilliert. 
Die Suspension wird auf 60°C abgekuhlt, das Rohpigment abgesaugt, mit Wasser neutral gewaschen und bei 80°C 
getrocknet. 

Man erhait 1 15,7 Teile hochkristallines Rohpigment, das in der p- Phase vorliegt. 
Mahlung: 

[0094] In eine Ruhrwerkskugelmuhle (Hersteller: Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 360 Teilen Zirkonmischoxid- 
perlen vom Durchmesser 0,3-0,4 mm als Mahlkorper gefullt ist, wird eine Suspension, bestehend aus 77 Teilen Natron- 
lauge 1 %ig, 6,3 Teilen grobkristallinem, unsubstituiertem Chinacridonrohpigment (p-Phase) und 0,32 Teilen 
Pigmentdispergatorder Formel IX, hergestellt gemaB Beispiel 2, eindosiert und mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwin- 
digkeit von 15.6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3.1 kW pro Liter Mahlraum 15 Minuten lang bei 25 
°C gemahlen. Diese Mahlung wird ein zweites Mai durchgefuhrt. die beiden Mahlgutsuspensionen vereinigt und von 
den Mahlkorpern abgesiebt, die Mahlkfirper werden mit Wasser abgespult AnschlieBend werden die Mahlgutsuspen- 
sionen abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80°C getrocknet. 

Man erhait 1 1,9 Teile Pigmentzubereitung auf Basis von C.I. Pigment Violet 19, die im AM-Lacktransparente und farb- 
starke Lackierungen mit tiefem Farbton liefert. Die Rheologie wird mit 5 bewertet. Die Viskositat betragt 3,7 s. Die Uber- 
lackierechtheit ist einwandfrei. Ohne den Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen wesentiich heller und 
deullich deckender. 

Beispiel 2j 

[0095] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 122) werden mit 0,75 Teilen Pigmentdispergator der Formel IX, hergestellt 
gemaG Beispiel 2, mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im AM-Lack farbstarke und transparente Lackierungen mit tiefem Frabton lie- 
fert. Die Rheologie wird mit 4 bis 5 bewertet. Die Glanzmessung ergibt den Wert 55. Die Uberlackierechtheit ist ein- 
wandfrei. Ohne den Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen merWich deckender und deuttich heller. 

Beispiel 3 

[0096] 15 Teile Pigment (CI. Pigment Red 179), hergestellt gemaG Beispiel 2a, werden mit 0,75 Teilen Pigmentdi- 
spergator der Formel VIII, hergestellt gemaG Beispiel 1 , und mit 0,75 Teilen Pigmentdispergator mit der Formel IX, her- 
gestellt gemaG Beispiel 2, mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, deren L6semittelechtheit sehr gut ist. Im HS-Lack liefert die Pigmentzubereitung 
transparente und farbstarke Lackierungen. Die Rheologie wird mit 4 bewertet und die Viskositat betragt 2,0 s. Die 
Glanzmessung ergibt den Wert 69. 

[0097] Ohne den Zusatz der beiden Pigmentdispergatoren sind die Lackierungen des HS-Lacks farbschwacher und 
wesentiich deckender. Die Rheologie wird mit 1 bewertet und die Viskositat ist so hoch, daG sie mit dem Viskospatel 
nicht meBbar ist Wegen der starken Flockung ist der Glanz nicht meGbar. 

[0098] Im PUR-Lack liefert die Pigmentzubereitung transparente Lackierungen, die Rheologie wird mit 4 bewertet. 
Ohne den Zusatz der beiden Pigmentdispergatoren sind die Lackierungen des PUR-Lacks merklich deckender. Die 
Rheologie wird mit 3 bis 4 bewertet. 
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Beispiel 4 
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[01 00] In einem Autoklaven werden 1 200 Teile Wasser vorgelegt und 50, 1 Teile Taurin eingetragen und gelost. Durch 
weitere Zugabe von 26,4 Teilen Kaliumhydroxid (85 %ig) wird in dieser Losung ein pH-Wert von 9,6 eingestellt. 
AnschlieBend tragt man 40,5 Teile Perylen-3 t 4,9,10-tetracarbonsauremonoanhydrid-N-monomethylimid ein. Es wird 
auf 150 °C geheizt und 3 Stunden bei 150 °C geruhrt Nach dem Abkuhlen auf 25 °C wird das als K-Salz gebildete 

20 Umsetzungsprodukt abgesaugt, mit Wasser gewaschen und bei 80 °C getrocknet. Der erhaltene Ruckstand wird bei 25 
°C zunachst in 1000 Teilen 100 %ige Schwefelsaure eingebracht und gelCst Danach werden dieser Losung noch 850 
Teile 50 %ige Schwefelsaure tropfenweise zugefugt, wobei die Temperatur bis 80 °C ansteigen dart AnschlieBend laBt 
man auf 25 °C abkuhlen; die so freigesetzte Sulfonsaure wird abgesaugt, mit 78 %iger Schwefelsaure gewaschen, 
danach mit 31 %iger Salzsaure sulfatfrei gewaschen und im Vakuum bei 80 °C getrocknet. 

25 Man erhait 44,9 Teile Pigmentdispergator der Forme! X, die 1,9% chemisch gebundenes Wasser enthalt entsprechend 
44,0 Teile 100 %ig (= 85.9 % d.Th.). 

Analyse: Unter Berucksichtigung von 1 ,9 % Wasser 
30 [0101] 

Ber.: 63.3 %C 
Get: 63.0 %C 

35 Beispiel 4a 

[0102] 100 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 1 79), hergestellt gemaB Beispiel 2a, werden mit 10 Teilen Pigmentdisper- 
gator der Formel IX, hergestellt gemaB Beispiel 2, und mit 5 Teilen Pigmentdispergator der Formel X, hergestellt gemaB 
Beispiel 4, und mit 1 Teil handelsublichen C.I. Basic Blue 140 mechanisch gemischt. 
40 Man erhait eine Pigmentzubereitung, deren Losemittelechtheit sehr gut ist Im HS-Lack liefert die Pigmentzubereitung 
transparente und farbstarke Lackierungen. Die Rheologie wird mit 4 bis 5 bewertet und die Viskositat betragt 1 ,7 s. Die 
Glanzmessung ergibt den Wert 68. Die Metalliclackierung ist farbstark und brillant. 

[0103] Ohne den Zusatz der beiden Pigmentdispergatoren sind die Uckierungen farbschwacher und deckender. Die 
Rheologie wird mit 1 bewertet und die Viskositat ist so hoch, daB sie mit dem Viskospatel nicht me6bar ist. Auch der 
45 Glanz ist durch die starke Flockung nicht meBbar. Die Metalliclackierung ist farbschwach und matt. 



[0104] In einem RuhrgefaB werden 2000 Teile Wasser vorgelegt und unter Ruhren 90 Teile Perylen-SAaiO-tetracar- 
bonsauredianhydrid und 31 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 15,5 %ig der Formel IX, hergestellt gemaB Beispiel 
2, eingetragen. Zu dieser Suspension werden 9.6 Teile einer handelsublichen 50 %igen waBrigen Harzseife gegeben 
und, nach Abkuhlung auf 0 bis 5°C, wahrend 10 Minuten 163 Teile einer 40 %igen waBrigen Monomethylaminlosung 
zugetropft. Es wird noch 15 Minuten bei 0 bis 5°C geruhrt. Dann wird eine Ldsung aus 51 Teilen Calciumchlorid *2H 2 0 
in 1 70 Teilen Wasser zugetropft und 1 Stunde bei 0 bis 5°C geruhrt. Die Suspension wird auf 80 °C erhttzt und 1 Stunde 
bei 80 °C geruhrt. Danach wird eine Suspension aus 4.8 Teilen Distearyldimethylammoniumchlorid und 280 Teilen 
Wasser zugetropft und eine Stunde bei 80 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 50 °C wird bei dieser Temperatur Essig- 
saure zugetropft, bis ein pH-Wert von 8 erreicht ist. Die erhaltene Pigmentzubereitung wird abgesaugt, mit Wasser 
chlorionenfrei gewaschen und bei 80 °C im Umluftschrank getrocknet 



Beispiel 5 
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Man erhalt 106,9 Teile Pigmentzubereitung. 

[0105] 10 Teile der obigen Pigmentzubereitung werden mit 0,42 Teilen Pigmentdispergator der Forme! IX, hergestellt 
gemaB Beispiel 2, und mit 0,42 Teilen Pigmentdispergator der Formel X, hergestellt gemaB Beispiel 4, und mit 0,04 Tei- 
len handelsublichem C.I. Basic Blue 140 mechanisch gemischt 
5 Man erhalt eine Pigmentzubereitung, deren L6semittelechtheit sehr gut ist. Im HS-Lack Eielert die Pigmentzubereitung 
transparente und farbstarke Lackierungen. Die Rheologie wird mit 5 bewertet und die Viskositat betragt 3,0 s. Die 
Glanzmessung ergibt den Wert 71 . Die Metalliclackierung ist farbstark und brillant 

[0106] Ohne den Zusatz der beiden Pigmentcfispergatoren sind die Lackierungen farbschwacher und deckender. Die 
Rheologie wird mit 1 bewertet und die Viskositat ist so hoch, daB sie mit dem Viskospatel nicht meGbar ist. Auch der 
10 Glanz ist wegen der starken Flockung nicht meSbar. Die Metalliclackierung ist farbschwach und matt. 

Beispiel 6 

[0107] 

75 



20 




25 

[0108] In einem Autoklaven werden 500 Teile Wasser vorgelegt, 40.5 Teile Perylen-3.4,9,10-tetracarbonsauremo- 
noanhydridmonomethylimid eingetragen und 52,2 Teile N,N*-Bis(3-aminopropyl)ethyfendiamin zugegebea Anschlie- 
6end wird unter Druck auf 150 °C erhitzt und 5 Stunden bei 150 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25 °C wird der 
Pigmentdispergator abgesaugt, mit Wasser neutral gewaschen. 
30 Man erhalt 1 32,2 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 34,8 %ig. 

Analyse: 

[0109] 

35 

Ber.: 70,6 %C 
Gel: 71,1 %C 

[0110] 1 H-NMR (D 2 S0 4 ): 6 8,71 ; 6,32; 5,71; 4,47; 4,17; 3,51 ; 3,3; 3,0; 2,08 ppm. 
40 Die LOsemittelechtheit des Pigmentdispergators ist sehr gut 

Beispiel 6a 

[0111] In einem RuhrgefaB werden 368 Teile Wasser vorgelegt und unter Ruhren 104,5 Teile Filterkuchen Perylen- 
45 3,4,9, 10-tetracarbonsauredianhydrid 21,5 %ig eingetragen. Zu dieser Suspension werden 2,4 Teile einer handelsubli- 
chen 50 %igen waBrigen Harzseife gegeben und, nach Abkuhlung auf 0 bis 5°C, wahrend 10 Minuten 40,8 Teile einer 
40 %igen waBrigen MonomethylaminlOsung zugetropft. Es wird noch 15 Minuten bei 0 bis 5°C geruhrt. Dann wird eine 
L6sung aus 12,8 Teilen Calciumchlorid *2H 2 0 in 42,5 Teilen Wasser zugetropft und 1 Stunde bei 0 bis 5°C geruhrt. Die 
Suspension wird auf 80 °C erhitzt und 1 Stunde bei 80 °C geruhrt. Danach wird eine Suspension aus 3,44 Teilen Pres- 
so skuchen Pigmentdispergator 34.8 %ig der Formel XI, hergestellt gemaB Beipiel 6, und 50 Teilen Wasser zugegeben 
und eine Stunde bei 80 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 60 °C wird bei dieser Temperatur Essigsaure zugetropft, 
bis ein pH-Wert von 8 erreicht ist. Das erhaltene Pigment wird abgesaugt, mit Wasser chlorionenfrei gewaschen und 
bei 80 °C im Umluffschrank getrocknet. Man erhalt 26,3 Teile Pigmentzubereitung. 

Die Pigmentzubereitung liefert im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen. Die Rheologie wird mit 4 bewer- 
55 tet und die Viskositat betragt 3,1 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 74. 

[01 12] Wenn statt der 5,5 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 34,8 %ig der Formel XI, hergestellt gemaB Beipiel 
6, eine Suspension aus 1,2 Teilen Distearyldimethylammoniumchlorid und 70 Teilen Wasser zugetropft werden, sind 
die Lackierungen merklich deckender und wesentlich farbschwacher. Die Rheologie wird mit 1 bewertet und die Visko- 



14 



EP 0 937 724 A1 

sitat ist so hoch, daB sie mit dem Viskospatel nicht meBbar ist. Auch der Glanz ist durch die starke Flockung nicht meB- 
bar. 



Beispiel 6b 

5 

[0113] 10 Teile Pigmentzubereitung, hergesteilt gemaB Beispie! 6a, werden mit 0,45 Teilen Pigmentdispergator der 
Forme! IX, hergesteilt gemaB Beispiel 2, mechanisch gemischt. 

[0114] Die Pigmentzubereitung liefert im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen. Die Rheologie wird mit 
4 bis 5 bewertet Die Viskositat betragt 1 ,2 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 72. Die Metalliclackierung ist farbstark 
10 und brillant. 

[011 5] Wenn start der 5,5 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 34,8 %ig der Formel XI, hergesteilt gemaB Beipiel 
6, eine Suspension aus 1 ,2 Teilen Distearyldimethylammoniumchlorid und 70 Teilen Wasser zugetropft werden, auBer- 
dem keine mechanische Mischung mit 0,45 Teilen Pigmentdispergator mit der Formel IX, hergesteilt gemaB Beispiel 2, 
durchgefiihrt wird, wird die Rheologie mit 1 bewertet. Die Viskositat ist so hoch, daB sie mit dem Viskospatel nicht meB- 
15 bar ist. Auch der Glanz ist durch die starke Flockung nicht meBbar. Die Metalliclackierung ist farbschwach und matt. 



Beispiel 7 



[0116] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 179), hergesteilt gemaB Beispiel 2a, werden mit 1,35 Teilen Pigmentdi- 
20 spergator der Formel IX, hergesteilt gemaB Beispiel 2, mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung deren Losemittelechtheit sehr gut ist. Im PE3-Lack liefert die Pigmentzubereitung 

farbstarke Lackierungen mit tiefem Farbton. Die Viskositat betragt 2,8 s. Die Uberlackierechtheit ist einwandfrei. 

Ohne Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen heller, die Viskositat betragt 3,8 s. 

Im PUR-Lack liefert die Pigmentzubereitung farbstarke und transparente Lackierungen mit tiefem Farbton, die Rheolo- 
25 gie wird mit 3 bis 4 bewertet. 

Ohne Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen deckender und heller, die Rheologie wird mit 3 bewertet. 



Beispiel 8 



30 



35 



40 



[0117] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 179), hergesteilt gemaB Beispiel 2a, werden mit 1,35 Teilen Pigmentdi- 
spergator der Formel VIII, hergesteilt gemaB Beispiel 1 , und mit 1,35 Teilen Pigmentdispergator der Formel IX, herge- 
steilt gemaB Beispiel 2, mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im PE-Lack farbstarke Lackierungen mit tiefem Farbton liefert. Die Viskositat 
betragt 2,6 s. Die Uberlackierechtheit ist einwandfrei. 

Ohne Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen heller, die Viskositat betragt 3,8 s. 

Im PUR-Lack liefert die Pigmentzubereitung transparente Lackierungen mit tiefem Farbton, die Rheologie wird mit 3 bis 

4 bewertet. 

Ohne Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen deutlich deckender und wesentlich heller, die Rheologie 
wird mit 3 bewertet. 

Beispiel 9 (Vergleichsbei spiel) 



[0118] 



45 



50 



\ 



N - (H 2 C) 3 — N 




• CH^ 



N— i 



(CH 2 ) 3 - N 



\ 



(XII) 



[0119] In einem AutoWaven werden 500 Teile Wasser vorgelegt. 189 J Teile Filterkuchen Perylen-3,4,9.10-tetracar- 
55 bonsauredianhydrid 20,7 %ig eingetragen und 52 Teile Diethylaminopropylamin zugegeben. AnschlieBend wird unter 
Druck auf 150°C erhitzt und 5 Stunden bei 150 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25 °C wird der Pigmentdispergator 
abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen. 
Man erhait 138,2 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 45,2 %ig. 
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Analyse: 



[0120] 

Ber.: 9.1 %N 
Gef.: 9.1 % N 

[0121] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): 5 8.7; 4,1; 2,87; 2,8; 1 .9 und 0,9 ppm. 

Die Losemittelechtheit des Pigmentdispergators ist ungenugend. Im Vergleich zu den LOsemittelechtheiten des Pig- 
merrtdispergators der Formel VIII, hergestellt gemaG Beispiel 1, des Pigmentdispergators der Formel IX, hergestellt 
gemaG Beispiel 2, und des Pigmentdispergators der Formel XI, hergestellt gemaG Beispiel 6, ist sie wesentlich schlech- 
ter und damitdeutlich unterlegen. 

Beispiel 9a (Vergleichsbeispiel) 

[0122] 30 Teiie Pigment (C.I. Pigment Red 179), hergestellt gemaG Beispiel 2a, werden mit 1,35 Teilen Pigmentdi- 
spergator der Formel XII, hergestellt gemaG Beispiel 9, mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentrubereitung, die im HS-Lack Vollton-Lackierungen liefert, die beim Einbrennen nicht mehr voll- 
standig ausharten. Der Glanz kann nicht gemessen werden, da die Folienaufgusse ebenfalls nicht ausharten. Auch die 
Metalliclackierung hartet nicht aus. Die Rheologie wird mit 3 bewertet. Im AM- Lack ist die Uberlackierechtheit ungenu- 
gend. 

[0123] Dagegen liefert die Pigmentzubereitung des Beispiels 7 (statt 1,35 Teilen Pigmentdispergator der Formel XII, 
hergestellt gemaG Beispiel 9, wurden 1,35 Teile Pigmentdispergator der Formel IX, hergestellt gemaG Beispiel 2, zur 
mechanischen Mischung verwendet), im HS-Lack farbstarke und transparente Lackierungen, die beim Einbrennen ein- 
wandfrei ausharten. Die Glanzmessung ergibt den Wert 77. Die Metalliclackierung ist farbstark und briilant. Die Rheo- 
logie wird mit 4 bewertet. 

Auch die Uberlackierechtheit im AM-Lack der Lackierung der Pigmentzubereitung des Beispiels 7 ist merWich besser. 
Die angefuhrten Mangel zeigen. daG die Pigmentzubereitung des Beispiels 7 deutlich uberlegen ist. 

Beispiel 9b (Vergleichsbeispiel) 

[0124] 20 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 1 79), hergestellt gemaG Beispiel 2a, werden mit 1 Teil Pigmentdispergator 
der Formel XII, hergestellt gemaG Beispiel 9, mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, deren Lesemittelechtheit ungenugend ist. Sie ist wesentlich schlechter im Ver- 
gleich zu den Losemittelechtheiten der Pigmentzubereitungen der Beispiele 3, 4a und 5 und damit deutlich unterlegen. 
[0125] Im HS-Lack liefert die Pigmentzubereitung Vollton-Lackierungen, die beim Einbrennen nicht mehr vollstandig 
ausharten. Der Glanz kann nicht gemessen werden, da die Folienaufgusse ebenfalls nicht ausharten. Die Rheologie 
wird mit 3 bis 4 bewertet. 

[0126] Dagegen liefert die Pigmentzubereitung des Beispiels 2a (statt 1 Teil Pigmentdispergator der Formel XII, her- 
gestellt gemaG Beispiel 9, wurde 1 Teil Pigmentdispergator der Formel IX, hergestellt gemaG Beispiel 2, zur mechani- 
schen Mischung verwendet), im HS-Lack farbstarke und transparente Lackierungen, die beim Einbrennen einwandfrei 
ausharten. Die Rheologie wird mit 4 bewertet. 

[0127] Die angefuhrten Mangel zeigen, daG die Pigmentzubereitung des Beispiels 2a deutlich uberlegen ist 



Beispiel 10 



[0128] 



(XIII) 



H 2 N.(H 2 C) 3 -HN-(H 2 C) 3 _n 




N— (CH 2 ) 3 - NH - (CH 2 ) 3 - NH 2 
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[0129] In einem AutoWaven werden 300 Teile Wasser vorgelegt, 189,7 Teile Rlterkuchen Perylen-3,4,9,10-tetracar- 
bonsauredianhydrid 20,7 %ig eingetragen und 104,8 Teile 3,3Mminobispropylamin 2ugegeben. AnschlieBend wird 
unter Druck auf 150 °C erhitzt und 5 Stunden bei 150 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25 °C wird der Pigmentdi- 
spergator abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen. 
5 Man erhait 435,3 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 12,5 %ig. 

Analyse: 
[0130] 

w 

Bet.: 69.9 %C 
Get.: 68.2 %C 

[0131] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): 8 8,67; 6,03; 5,65; 4,15; 2,95; 2,8; 1,95 und 1,75 ppm. 

15 

Beispiel 10a 

[0132] In einem RuhrgefaG werden 363.5 Teile Wasser vorgelegt und unter Ruhren 108,9 Teile Rlterkuchen Perylen- 
3,4,9, 10-tetracarbonsauredianhydrid 20,7 %ig und 9,6 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 12,5 %ig der Formel XIII, 

20 hergestellt gemaB Beispiel 10, eingetragen. Zu dieser Suspension werden 2,4 Teile einer handelsublichen 50 %igen 
wSBrigen Harzseife gegeben und, nach Abkuhlung auf 0 bis 5°C, wahrend 10 Minuten 40,8 Teile einer 40 %igen wa8- 
rigen Monomethylaminl6sung zugetropft. Es wird noch 15 Minuten bei 0 bis 5°C geruhrt. Dann wird eine L6sung aus 
12,8 Teilen Calciumchlorid *2H 2 0 in 42,5Teiien Wasser zugetropft und 1 Stunde bei 0 bis 5°C geruhrt. Die Suspension 
wird auf 80°C erhitzt und 1 Stunde bei 80°C geruhrt. Danach wird eine Suspension aus 1,2 Teilen Distearytdimethyl- 

25 ammoniumchlorid und 70 Teilen Wasser zugetropft und eine Stunde bei 80°C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 50°C 
wird bei dieser Temperatur Essigsaure zugetropft, bis ein pH-Wert von 8 erreicht ist Die erhaltene Pigrnentzubereitung 
wird abgesaugt. mit Wasser chlorionenfrei gewaschen und bei 80°C im Umiuftschrank getrocknet. 
Man erhait 27,6 Teiie Pigrnentzubereitung. 

Im HS-Lack liefert die Pigrnentzubereitung transparente und farbstarke Lackierungen. Die Rheologie wird mit 3 bis 4 
30 bewertet und die Viskositat betragt 13,6 s. Die Glanzmessung ergibt den Wert 38. 

Ohne den Zusatz des Pigmentdispergators sind die Lackierungen deutlich iarbschwacher und merklich deckender. Die 
Rheologie wird mit 1 bewertet und die Viskositat ist so hoch, da6 sie mit dem Viskospate! nicht meBbar ist. Auch der 
Glanz ist wegen der starken Flockung nicht meBbar. 

35 Beispiel 11 

[0133] 

(XIV) 

p 

N — (CH 2 ) 3 -NH-{CH 2 ) 2 -NH-<CH 2 )3-NH 2 
O 



40 



H 2 N-(H 2 C)3 -HN-(H 2 C) 2 -HN-(H 2 C)3 N 




[0134] In einem AutoWaven werden 500 Teile Wasser vorgelegt, 181,9 Teile Rlterkuchen Perylen-3,4,9,10-tetracar- 
bonsauredianhydrid 21,5 %ig eingetragen und 69,6 Teile N,N*-Bis(3-aminopropyl) ethyl endiamin zugegeben. Anschlie- 
so Bend wird unter Druck auf 150°C erhitzt und 5 Stunden bei 150°C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25°C wird der 
Pigmentdispergator abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen. Man erhait 390,2 Teile Presskuchen Pigmentdi- 
spergator 12,9 %ig. 

Analyse: 

55 

[0135] 

Ber.: 68.2 %C 
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Gel: 67 %C 

[0136] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): 8 8,7; 63;. 5,7; 4,2; 3,3; 3,1; 2,95; 2,85; 2,1 und 1,82 ppm. 
5 Beispie) 11a 

[0137] In einem RuhrgefaB werden 368 Teile Wasser vorgelegt und unter Ruhren 104,5 Teile Filterkuchen Perylen- 
3,4,9, 10-tertracarbonsauredianhydrtd 21,5 %ig eingetragen. Zu dieser Suspension werden 2,4 Teile einer handelsubli- 
chen 50 %igen waBrigen Harzseife gegeben und 9,3 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 12,9 %ig der Formel XIV, 

10 hergestellt gemaB Beispiel 1 1 , eingetragen. Nach Abkuhlung auf 0 bis 5°C werden wahrend 1 0 Minuten 40,8 Teile einer 
40 %igen waBrigen Monomethylaminlfisung zugetropft. Es wird noch 15 Minuten bei 0 bis 5 °C geruhrt Dann wird eine 
LOsung aus 12,8 Teilen Calciumchlorid *2H 2 0 in 42,5 Teilen Wasser zugetropft und 1 Stunde bei 0 bis 5°C geruhrt. Die 
Suspension wird auf 80°C erhitzt und 2 Stunden bei 80°C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 60°C wird bei dieser Tem- 
peratur Essigsaure zugetropft, bis ein pH-Wert von 8 erreicht ist. Die erhaltene Pigmentzubereitung wird abgesaugt, mit 

75 Wasser chlorionenfrei gewaschen und bei 80 °C im Umluftschrank getrocknet. 
Man erhalt 26 Teile Pigmentzubereitung. 

Die Pigmentzubereitung liefert im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheoiogie wird mit 3 
bis 4 bewertet und die Glanzmessung ergibt den Wert 59. Die Viskositat betragt 4,8 s. 

20 Beispiel 11b 

[0138] 10 Teile Pigmentzubereitung, hergestellt gemafB Beispiel 11a, werden mit 0,45 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel IX, hergestellt gemSB Beispiel 2, mechanisch gemischt. 

Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheoiogie 
25 wird mit 4 bewertet und die Glanzmessung ergibt den Wert 70. Die Viskositat betragt 1 ,2 s. 

Beispiel 12 

[0139] 



35 




40 

[0140] In einem AutoWaven werden 500 Teile Wasser vorgelegt, 181 ,9 Teile Filterkuchen Perylen-3,4,9,10-tetracar- 
bonsauredianhydrid 21,5 %ig eingetragen und 30 Teile 3-Amino-1-propanol zugegeben. AnschlieBend wird unter 
Druck auf 1 50 °C erhitzt und 5 Stunden bei 150 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25 °C wird der Pigmentdispergator 
abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen. Man erhalt 118 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 43,1 %ig. 

45 

Analyse: 

[0141] 

so Ber.: 71.1 %C 
Gel: 70.8 %C 

[0142] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): S 8,67; 4,7; 4;2; 3.9; 2,15 und 2,0 ppm. 
Die Lfisemittelechtheitdes Pigmentdispergators ist sehr gut 

55 

Beispiel 12a 

[0143] In einem RuhrgefaB werden 368 Teile Wasser vorgelegt und unter Ruhren 104,5 Teile Filterkuchen Perylen- 
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3,4,9, 10-tetracarbonsauredianhydrid 21,5 %ig eingetragen. Zu dieser Suspension werden 2,4 Teile einer handelsubli- 
chen 50 %igen waRrigen Harzseife gegeben und, nach Abkuhlung auf 0 bis 5 °C, wahrend 10 Minuten 40,8 Teile einer 
40 %igen waBrigen MonomethylaminlSsung zugetropft. Es wird noch 15 Minuten bei 0 bis 5°C geruhrt. Dann wird eine 
LCsung aus 12,8 Teilen Calciumchlorid *2H 2 0 in 42,5 Teilen Wasser zugetropft und 1 Stunde bei 0 bis 5°C geruhrt. Die 

5 Suspension wird auf 80 °C erhitzt und 1 Stunde bei 80 °C geruhrt. Danach wird eine Suspension aus 2,78 Teilen Pres- 
skuchen Pigmerttdispergator 43,1 %ig der Formel XV, hergestellt gemafi Beipiel 12, und 50 Teilen Wasser zugegeben 
und eine Stunde bei 80 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 60 °C wird bei dieser Temperatur Essigsaure zugetropft, 
bis ein pH-Wert von 8 erreicht ist. Die erhaltene Pigmentzubereitung wird abgesaugt, mit Wasser chlorionenfrei gewa- 
schen und bei 80 °C im Umluftschrank getrocknet. Die Pigmentzubereitung liefert im HS-Lack transparente und farb- 

w starke Lackierungen. Die Rheologie wird mit 4 bis 5 bewertet. 

Beispiel 12b 

[0144] 10 Teile Pigmentzubereitung, hergestellt gemafl Beispiel 12a, werden mit 0,45 Teilen Pigmentdispergator der 
15 Formel IX, hergestellt gemaB Beispiel 2, mechanisch gemischt 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert Die Rheologie 
wird mit 4 bewertet und die Gianzmessung ergibt den Wert 67. Die Viskositat betragt 1 ,8 s. 

Beispiel 13 

20 

[0145] 



25 




(XV!) 



[0146] In einem AutoWaven werden 500 Teile Wasser vorgelegt, 181,9 Teile Filterkuchen Per ylen-3, 4,9, 10-tetracar- 
bonsauredianhydrid 21,5 %ig eingetragen und 30 Teile 1-Amino-2-propanol zugegeben. Anschliefiend wird unter 
35 Druck auf 150 °C erhitzt und 5 Stunden bei 150 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25 °C wird der Pigmentdispergator 
abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen. 
Man erhait 139,8 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 35,8 %ig. 

Analyse: 

40 

[0147] 

Ber.: 71.1 %C 
Get.: 70.9 %C 

45 

[0148] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): 6 8.67, 5.6, 4.45, 3.9 und 1.5 ppm. 
Die Ldsemittelechtheit des Pigmentdispergators ist sehr gut. 

Beispiel 13a 

50 

[0149] 15 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 179), hergestellt gemaG Beispiel 2a, werden mit 0,75 Teilen Pigmentdi- 
spergator der Formel IX, hergestellt gemas Beispiel 2, und mit 0,75 Teilen Pigmentdispergator der Formel XVI, herge- 
stellt gemaB Beispiel 13. mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheologie 
55 wird mit 4 bewertet und die Gianzmessung ergibt den Wert 73. Die Viskositat betragt 1 .8 s. 



19 



EP 0 937 724 A1 



Beispiel 14 



[0150] 




(XVII) 



HO-(H 2 C) 2 -0-(H 2 C) 2 — N 



N — (CH 2 ) 2 -0-(CH 2 ) 2 -OH 



[0151] In einem AutoWaven werden 500 Teile Wasser vorgelegt 181 ,9 Teile Filterkuchen Perylen-3,4,9,10-tetracar- 
bonsauredianhydrid 21,5 %ig eingetragen und 42 Teile 2-(2-Aminoethoxy)ethanol zugegeben. AnschlieGend wird unter 
Druck auf 1 50 °C erhitzt und 5 Stunden bei 150 °C geruhrt. Nach dem Abkiihlen auf 25 °C wird der Pigmentdispergator 
abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen. 
Man erhait 161 ,7 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 38,4 %ig. 



[0152] 

Ber.: 4.9 %N 
Gef.: 4.9 % N 

[0153] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): 8 8,7; 5,25; 4,45 und 4,3 ppm. 
Die Losemittelechtheit des Pigmentdispergators ist sehr gut 

Beispiel 14a 

[0154] In einem RuhrgefaB werden 366,5 Teile Wasser vorgelegt und unter Ruhren 106 Teile Filterkuchen Perylen- 
3,4,9, 10-tetracarbons^uredianhydrid 21,3 %ig eingetragen. Zudieser Suspension werden 2,4 Teile einer handelsubli- 
chen 50 %igen waflrigen Harzseife gegeben und 3,12 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 38,4 %ig der Formel 
XVII, hergestellt gemaB Beispiel 14, eingetragen. Nach Abkuhlung auf 0 bis 5 °C werden wahrend 10 Minuten 40,8 
Teile einer 40 %igen wSBrigen MonomethylaminlSsung zugetropft. Es wird noch 1 5 Minuten bei 0 bis 5°C geruhrt. Darin 
wird eine LCsung aus 12,8 Teilen Calciumchlorid *2H 2 0 in 42,5 Teilen Wasser zugetropft und 1 Stunde bei 0 bis 5°C 
geruhrt. Die Suspension wird auf 80 °C erhitzt und 2 Stunden bei 80 °C geruhrt Nach dem Abkiihlen auf 60 °C wird bei 
dieser Temperatur Essigsaure zugetropft, bis ein pH-Wert von 8 erreicht ist. Die erhaltene Pigmentzubereitung wird 
abgesaugt, mit Wasser chlorionenfrei gewaschen und bei 80 °C im Umluftschrank getrocknet 
Man erhait 25,3 Teile Pigmentzubereitung. 

Die Pigmentzubereitung liefert im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen. Die Rheologie wird mit 3 bis 4 
bewertet. 



Analyse: 



Beispiel 15 



[0155] 



H 3 C N 




N — CH 0 - CH - CH 



OH 



(XVIII) 
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[0156] In einem Autoklaven werden 900 Teile Wasser vorgelegt, 40,5 Teile Perylen-3,4,9,10-tetracarbonsauremo- 
noanhydridmonomethylimid eingetragen und 30 Teile 1 -Amino-2-hydroxypropan zugegeben. AnschlieSend wird unter 
Druck auf 150 °C erhitzt und 5 Stunden bei 150 °C geruhrt Nach dem Abkuhlen auf 25 °C wird der Pigmentdispergator 
s abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen. 

Man erhait 117,7 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 38 %ig. Ein Teil wird fur die Analyse und fur mechanische 
Mischungen bei 80 °C getrocknet. 

Analyse: 

10 

[0157] 

Ber.: 6.1 %N 
Gel: 6.1 %N 

15 

[0158] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): 6 8,7; 5,7; 4,5; 4,0; 3,5 und 1 ,5 ppm. 
Die Losemittelechtheit des Pigmentdispergators ist sehr gut. 

Beispiel 15a 

20 

[0159] 10 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 179), hergestellt gemaB Beispiel 2a, werden mit 0,45 Teilen Pigmentdi- 
spergator der Formel XVIII, hergestellt gemaB Beispiel 15, mechanisch gemischt 

[0160] Man erhait eine Pigment2ubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefer! 
25 Beispiel 16 
[0161] 



30 



35 




(XIX) 



[0162] In einem Autoklaven werden 300 Teile Wasser vorgelegt, 22,7 Teile Perylen-3.4,9,10-tetracarbonsauremo- 
40 noanhydridmonohydroxyethylimid eingetragen und 1 5,5 Teile einer 40 %igen waBrigen MonomethylaminlOsung zuge- 
geben. AnschlieBend wird unter Druck auf 150 °C erhitzt und 5 Stunden bei 150 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 
25 °C wird der Pigmentdispergator abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen. 

Man erhait 66,2 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 35,1 %ig. Ein Teil wird fur die Analyse und fur mechanische 
Mischungen bei 80 °C getrocknet 

45 

Analyse: 

[0163] 

so Ber.: 72.3 %C 
Gel: 72.1 %C 

[0164] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): ft 8.7; 5,16; 4,5; 4,41 und 3.48 ppm. 
Die Ldsemittelechtheit des Pigmentdispergators ist sehr gut. 

55 

Beispiel 16a 

[0165] 20 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 1 79), hergestellt gemaB Beispiel 2a, werden mit 1 Teil Pigmentdispergator 
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der Formel XIX, hergestellt gemaB Beispiel 16, mechanisch gemischt. 

Man erhalt eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. 



Beispiel 17 



[0166] 



0 




0 



H 



N 



N — CH 0 - CH 0 - OH 



(XX) 



0 



0 



[0167] In einem Autoklaven werden 300 Teile Wasser vorgelegt, 22,7 Teile Perylen-3,4,9,10-tetracarbonsauremo- 
noanhydridmonohydroxyethylimid eingetragen und 13,2 Teile einer 25 %igen waBrigen Ammoniaklosung zugegeben. 
AnschlieBend wird unter Druck auf 1 50 °C erhitzt und 5 Stunden bei 1 50 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25 °C wird 
der Pigmentdispergator abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen. 

[0168] Man erhalt 68,7 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 32,2 %ig. Ein Teil wird fur die Analyse bei 80 °C 
getrocknet. 



[0169] 

Ber.: 71.9%C 
Gef.: 71.8%C 

[0170] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): 8 8.7, 5.2, 4.53 und 4.45 ppm. 
Die Ldsemittelechtheit des Pigmentdispergators ist sehr gut 

Beispiel 17a 

[01 71 ] In einem RuhrgefaB werden 363,5 Teile Wasser vorgelegt und unter Ruhren 1 08,9 Teile Filterkuchen Perylen- 
3,4,9,1 0-tetracarbonsauredianhydrid 20,7 %ig eingetragen. Zu dieser Suspension werden 2,4 Teile einer handelsubli- 
chen 50 %igen waBrigen Harzseife gegeben und 3,72 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 32,2 %ig der Formel XX, 
hergestellt gemaB Beispiel 17, eingetragen. Nach Abkuhlung aul 0 bis 5 °C werden wahrend 10 Minuten 40,8 Teile 
einer 40 %igen waBrigen Monomethylaminlosung zugetropft. Es wird noch 15 Minuten bei 0 bis 5°C geruhrt. Dann wird 
eine Losung aus 12,8 Teilen Calciumchlorid *2H 2 0 in 42,5 Teilen Wasser zugetropft und 1 Stunde bei 0 bis 5°C geruhrt. 
Die Suspension wird auf 80 °C erhitzt und 2 Stunden bei 80 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 60 °C wird bei dieser 
Temperatur Essigsaure zugetropft, bis ein pH-Wert von 8 erreicht ist. Die erhaltene Pigmentzubereitung wird abge- 
saugt, mit Wasser chlorionenfrei gewaschen und bei 80 °C im Umluftschrank getrocknet. 
Man erhalt 27,4 Teile Pigmentzubereitung. 

Die Pigmentzubereitung liefert im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen. 



[0172] In einem RuhrgefaB werden 400 Teile o-Dichlorbenzol vorgelegt, 40,5 Teile Perylen-3,4,9, 10-tetracarbonsau- 
remonoanhydridmonomethylimid eingetragen und 52,4 Teile 3,3Mminobispropylamin zugegeben. AnschlieBend wird 
auf 150 °C erhitzt und 5 Stunden bei 150 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25 °C wird der Pigmentdispergator abge- 
saugt und mit o-Dichlorbenzol bis zum Klarlauf gewaschen. Der Presskuchen wird in Wasser angeruhrt und restliches 
o-Dichlorbenzol mit Wasserdampf destillativ entfernt. Der Pigmentdispergator wird abgesaugt, mit Wasser gewaschen 
und bei 80 °C getrocknet. 

Man erhalt 40,1 Teile Pigmentdispergator der Formel IX. 



Analyse: 



Beispiel 18 
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Analyse: 
[0173] 

Ber.: 72 %C 
Gel: 73 %C 

[01 74] Das 1 H-NMR-Spektrum stimmt mit der oben angegebenen Strukturformel uberein, die Signale liegen bei einer 
Verschiebung von 8.7 ppm, 6.1 ppm, 5.7 ppm, 4.2 ppm, 3.5 ppm, 3.0 ppm, 2.8 ppm, 2.0 ppm und 1.8 ppm. 

Beispiel 18a 

[0175] 10 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 179), hergestellt gemaB Beispiel 2a, werden mit 0,45 Teilen Pigmentdi- 
spergatorder Formel IX, hergestellt gema 6 Beispiel 18, mechanisch gemischt 

[0176] Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Rheologie wird mit 4 bis 5 bewertet und die Glanzmessung ergibt den Wert 73. Die Metalliclackierung ist farbstark und 
briilant. 

Beispiel 19 

[0177] In einem RuhrgefaB werden 300 Teile 3,3Mminobispropylamin vorgelegt und 30 Teile Perylen-3,4,9,10- 
tetracarbonsauremonoanhydridmonomethylimid eingetragen. AnschlieBend wird auf 140 °C erhitzt und 2 Stunden bei 
140 °C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25 °C werden 600 Teil Wasser zugegeben, der Pigmentdispergator abgesaugt 
und mit Wasser gewaschen. Der Filterkuchen wird in 800 Teile 1 %iger Kalilauge eingetragen, anschlieBend wird auf 
90 °C erhitzt und 1 Stunde bei 90 °C geruhrt. Danach wird bei 90 °C abgesaugt und mit 1 %iger Kalilauge bis zum farb- 
losen Ablaut gewaschen. AnschlieBend wird der Pigmentdispergator mit Wasser neutral gewaschen und bei 80 °C 
getrocknet. Man erhait 33.8 Teile Pigmentdispergator der Formel IX. 

Analyse: 

[0178] 

Ber.: 72 % C 
Gel: 72 %C 

[0179] Das 1 H-NMR-Spektrum stimmt mit der oben angegebenen Strukturformel uberein, die Signale liegen bei einer 
Verschiebung 6 von 8.7 ppm, 6.1 ppm, 5.7 ppm, 4.2 ppm, 3.5 ppm, 3.0 ppm, 2.8 ppm, 2.0 ppm und 1 .8 ppm. 

Beispiel 19a 

[0180] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 179), hergestellt gemaB Beispiel 2a, werden mit 1,35 Teilen Pigmentdi- 
spergator der Formel IX, hergestellt gemaB Beispiel 19, mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheologie 
wird mit 4 bis 5 bewertet und die Glanzmessung ergibt den Wert 67. Die Metalliclackierung ist farbstark und briilant. 

Beispiel 20 

[0181] 10 Teile eines handelsublichen Pigments (C.I. Pigment Red 179), das aus 1 ,8-Naphthalimid mittels einer alka- 
lischen Schmelze mit anschlieBender Methylierung hergestellt wurde, werden mit 0,5 Teilen Pigmentdispergator der 
Formel IX, hergestellt gemaS Beispiel 2, mechanisch gemischt. 

Mit der erhartenen Pigmentzubereitung wird im HS-Lack eine Lackierung hergestellt, ebenso wird mit dem fur die Zube- 
reitung verwendeten handelsublichen Pigment (C.I. Pigment Red 179) im HS-Lack eine Lackierung zubereitet. Der Ver- 
gleich der Lackierungen ergibt, daB die Transparenz durch den Einsatz des Pigmentdispergators merklich verbessert 
wird und die Rheologie von 3 auf 4 bis 5 gesteigert wird. Die Viskositat ist ohne Einsatz des Pigmentdispergators so 
hoch, daB sie mit dem Viskospatel nicht meBbar ist. Durch den Einsatz des Pigmentdispergators betragt sie 1 .6 s. Der 
Wert der Glanzmessung wird von 32 auf 76 erhoht. 
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Beispie! 21 (Vergleichsbeispiel) 

[0182J Der Pigmentdispergator der Forme! XII wird gemaB US-PS 4,762,569, Beispie! 1 hergestellt 

Analyse: 

[0183] 

Ber.: 9.1 %N 
Get: 8,8 %N 

[0184] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): 8 8,7; 4,1; 2,87; 2,8; 1 ,9 und 0,9 ppm. 
Beispie! 21a (Vergleichsbeispiel) 

[0185] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 179), hergestellt gemaB Beispiel 2a, werden mit 1,35 Teilen Pigmentdi- 
spergator der Formel XII, hergestellt gemaB Beispiel 21 , mechanisch gemischt. 

[0186] Diese Pigmentzubereitung liefert im HS-Lack eine Lackierung, deren Rheologie im Vergleich zu der Pigment- 
zubereitung des Beispiels 7 (statt 1,35 Teilen Pigmentdispergator der Formel XII, hergestellt gemaB Beispiel 21, wur- 
den 1,35 Teile Pigmentdispergator der Formel IX, hergestellt gemaB Beispiel 2, zur mechanischen Mischung 
verwendet) deutlich schlechter ist. Die Lflsemittelechthett ist ungeniigend und damit der LSsemittelechtheit der Pig- 
mentzubereitung des Beispiels 7 deutlich unterlegen. 

Beispiel 22 

[0187] 

0 



N-(CH 2 ) r NH-(CH 2 ) r NH-(CH 2 ) r NH 2 (XXI) 
O 



[0188] In einem Autoklaven werden 900 Teile Wasser vorgelegt, 44,8 Teile Perylen-3,4,9,10-tetracarbonsauremo- 
noanhydridmono(dimethylaminopropyl)imid eingetragen und 58,4 Teile Tri ethyl entetramin zugegeben. AnschlieBend 
wird unter Druck auf 150°C erhitzt und 5 Stunden bei 150°C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25°C wird der Pigment- 
dispergator abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen. Man erhait 392,9 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 
12,4%ig. Ein Teil wird fur die Analyse und fur mechanische Mischungen bei 80°C getrocknet 

Analyse: 
[0189] 

Ber.: 69,5 %C 
Gef.: 69,3 %C 

[0190] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): 8 8.7; 6.6; 6.9; 4.4; 4.1 ; 3.3; 2.9; 2.5 und 1.9 ppm. 
Beispiel 22a 

[0191] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 179). hergestellt gemaB Beispiel 2a. werden mit 1.35 Teilen Pigmentdi- 
spergator der Formel XXI, hergestellt gemaB Beispiel 22, mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheologie 
wird mit 4 bewertet. Die Metallidackierung ist farbstark und brillant. 



hLC 
3 \ 



H 3 C 



,N-(H 2 C) r N 
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Beispiel 23 
[0192] 



3 \ 



10 H 3^ 




y N-(H 2 CJ r N' )— \ \— / N-(CH 2 ) r O-{CHJr-OH (XXII) 



2'2 w ,wn 2 ] 2 

0 



is [0193] In e.nem Autoklaven werden 900 Teile Wasser vorgelegt, 44,8 Teile Perylen-S.A.S.lO-tetracarbonsauremo- 
noanhydr.dmono(dimethylaminopropyl)imid eingetragen und 42 Teile 2-(2-Aminoethoxy)ethanol zugegeben Anschlie- 
Gend w.rd unter Druck auf 150°C erhitet und 5 Stunden bei 150°C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 25°C wird der 
Pigmentdispergator abgesaugtund mit Wasser neutral gewaschen. 

Man erhait 129,3 Teile Presskuchen Pigmentdispergator 37,3%ig. Ein Teil wird fur die Analyse und fur mechanische 
20 Mischungen bei 80°C getrocknet 

Analyse: 

[0194] 
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Ber.: 7.5 %N 
Gel: 7,4 %N 

[0195] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): 6 8.7; 5.2; 4.4; 4.2; 4.1 ; 2.9; 2.5 und 2.0 ppm. 
Beispiel 23a 



[0196] 30 Teile Pigment (CI. Pigment Red 179), hergestellt gemaG Beispiel 2a, werden mit 1.35 Teilen Pigmentdi- 
spergator der Formel XXII. hergestellt gemaB Beispiel 23. mechanisch gemischt 
35 Man ernail t eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackietungen liefert. Die Rheologie 
wird mrt 4 bewertet. Die Metal liclackierung ist farbstark und brillant. Die Glanzmessung ergibt den Wert 74 



Beispiel 24 
40 [0197] 



45 




N-(H 2 C) r N 




N-(CH 2 ) r O-(CH,)-OH 



2'2 



(XXIII) 



50 



55 



[0198] In einem Autoklaven werden 900 Teile Wasser vorgelegt. 47.9 Teile Perylen-3,4.9 t 10.tetracarbonsauremo- 
noan^dnd-monc^ eingetragen und 51.6 Teile N-(2-Aminoethyl) P i P erazin zugegeben 

AnschlieGend wird unter Druck auf 150°C erhitzt und 5 Stunden bei 150°C geruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 90% wird 
T ^ Zl 6 ^ t 8 ' 5 eingestellt und der Pigmentdispergator abgesaugt und mit Wasser neutral gewaschen 
Man erhait 215.4 Terte Presskuchen Pigmentdispergator 22.7%ig. Ein Teil wird fur die Analyse und fur mechanische 
Mischungen bei 80°C getrocknet 
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Analyse: 
[0199] 

Ber.: 9,5 %N 
Gel: 10,0%N 

[0200] 1 H-NMR-Spektrum (D 2 S0 4 ): 8 8.7; 6.6; 6.4; 5.2; 4.4; 4.2; 3.7; 3.5; und 3.2 ppm. 
Beispiel 24a 

[0201] 30 Teile Pigment (C.I. Pigment Red 179), hergestellt gema3 Beispiel 2a, werden mit 1 ,35 Teilen Pigmentdi- 
spergator der Formel XXIII, hergestellt gemaB Beispiel 24, mechanisch gemischt. 

Man erhait eine Pigmentzubereitung, die im HS-Lack transparente und farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheologie 
wird mit 4 bis 5 bewertet. Die Metalliclackierung ist farbstark und brillant. Die Glanzmessung ergibt den Wert 64. 

Patentanspriiche 

1. Perylenverbindung der altgemeinen Formel (I) 




worin 

Z 1 ein Rest der Formel (la) ist, 

-[X-Y] q -[X 1 -n-[X 2 -NH] s H (| a) 

worin 

X, X 1 und X 2 gleich Oder verschieden sind und einen verzweigten oder unverzweigten C 2 -C 6 -Alkylenrest Oder 
einen C 5 -C r Cyc!oalkylenrest bedeuten, der durch 1 bis 4 C 1 -C 4 -Alkylreste, Hydroxyreste, Hydroxyalkylreste 
mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und/oder durch 1 bis 2 weitere C 5 -C 7 -Cycloalkylreste substituiert sein kann; 
Y und Y 1 gleich oder verschieden sind und eine NH-, -0-, N(C r C 6 -alkyl)-Gruppe, 
q eine Zahl von 1 bis 6, 

r und s unabhangig voneinander eine Zahl von 0 bis 6, wobei r und s nicht gleichzeitig Null sind; und wobei s 

von Null verschieden ist, wenn Y 1 die Bedeutung -O- hat; 

2 die Bedeutung Z v Z 2 oder Z 3 hat, worin Z 2 ein Rest der Formel (lb) ist, 

-[X-0] q1 -[X 1 -0] q H (lb) 

worin 

q1 eine Zahl von 0 bis 6, 

und Z 3 Wasserstoff, Hydroxy, Amino Oder C r C 8 -Alkyl ist, wobei die Alkylgruppe durch 1 bis 4 Substrtuenten 
aus der Gruppe CI, Br, CN. OH,C 6 H 5 , Carbamoyl, C r C 4 -Acyl, C r C 4 -Alkoxy und NR 2 R 3 substituiert sein kann, 
Oder perf luoriert oder teiH luoriert ist, wobei 

R 2 und R 3 unabhangig voneinander ein Wasserstoffatom. eine substituierte Oder unsubstituierte, oder teil- 
Oder perfluorierte Alkylgruppe mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen, oder eine substituierte Oder unsubstituierte. 
oder teil- oder perfluorierte Alkenylgruppe mit 2 bis 20 Kohlenstoffatomen darstellen, wobei die Substituenten 
Hydroxy, Phenyl, Cyano, Chlor, Brom, C 2 -C 4 -Acyl oder C r C 4 -Alkoxy sein konnen, oder R 2 und R 3 zusammen 
mit dem N-Atom einen gesattigten, ungesattigten oder aromatischen heterocyclischen Ring bilden, der gege- 
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benenfalls ein weiteres Stickstoff-, Sauerstoff- oder Schwefelatom im Ring enthalt 

2. Perylenverbindung nach Anspruch 1 ( dadurch gekennzeichnet, daB Z die Bedeutung Z 1 , Z 2 oder Z 3 hat, worin Z 2 
ein Rest der Formel (lb) ist 

-[X-0] q1 -[X 1 -0] q H (lb) 

und Z 3 Wasserstoff, Hydroxy', Amino oder C r C 8 -Alkyl ist, wobei die Alkylgruppe durch 1 bis 4 Substituenten aus 
der Gruppe CI, Br, CN, OH,C 6 H 5 , Carbamoyl, C r C 4 -Acyl und C r C 4 -Alkoxy substituiert sein kann oder perfluoriert 
10 oder teilfluoriert ist. 

3. Perylenverbindung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, da!3 X, X 1 und X 2 ein C 2 -C 4 -Alkylenrest oder 
Cyclohexylen sind. 

is 4. Perylenverbindung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB Z 1 erne der 
Bedeutungen -(CH^-NH-fCH^-NH;,, -(CH2) 2 -NH-(CH 2 ) 2 -NH 2 , -(CH^-NH^CH^-NH^CHsJ^NHa, 



20 -(CH 2 ) 2 .N N -<CH 2 ) 2 -NH 2 



-(CH 2 ) 3 -N(CH 3 )-(CH 2 )3-NH 2 , -(CH 2 ) 3 .0-(CH 2 ) 2 .0-(CH 2 ) 3 -NH 2 , -(CH 2 ) 3 -0-(CH 2 ) 3 -0-(CH 2 ) 3 -NH 2 , -(CH 2 ) 2 -NH- 
25 (CH^-NHa, -(CH 2 ) r NH-(CH 2 ) 2 -NH 2 , -(CH 2 ) 2 -NH-(CH 2 ) 2 -NH-(CH2) 2 -NH 2 . -<CH 2 -CH 2 -NH) 4 -H, -(CH 2 -CH 2 -NH) 5 - 
H oder -(CH 2 ) 3 -0-(CH 2 ) 4 -0-(CH 2 ) 3 -NH 2 hat. 

5. Perylenverbindung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet. daB Z 3 Wasserstoff, 
Benzyl, C r C 6 -Alkyl oder ein durch 1 bis 2 Substituenten aus der Gruppe Hydroxy, Acetyl, Methoxy und Ethoxy 

30 substituiertes C 2 -C 6 -A!kyl, vorzugsweise Wasserstoff, Methyl, Ethyl, Propyl, Butyl, Benzyl, Hydroxyethyi, Hydroxy- 
propyl oder Methoxypropyl ist. 

6. Perylenverbindung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daft Z 3 ein Rest der Gruppe -(CH 2 ) n -NR 2 R 3 ist, 
worin n eine Zahl von 1 bis 6, vorzugsweise 2 bis 4, und 
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R 2 und R 3 unabhangig voneinander ein Wasserstoffatom, eine C r C 6 -Alkylgruppe, eine durch 1 bis 2 Substi- 
tuenten aus der Gruppe Hydroxy, Acetyl, Methoxy, Ethoxy, Chlor und Brom substitiierte C r C 6 -Alkylgruppe ( 
oder R 2 und R 3 zusammen mit dem angrenzenden N-Atom einen Imidazolyl-, Piperidinyl-, Morpholinyl-, Pipe- 
colinyl-, Pyrrolyl-, Pyrrolidinyl-, Pyrazolyl- oder Piperazinyl- Ring bilden. 

7. Perylenverbindung nach anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daft n die Zahl 2 oder 3, und 

R 2 und R 3 jeweils eine Methyl- oder Ethylgruppe, oder R 2 und R 3 zusammen mit dem angrenzenden Stickstoff- 
atom einen Imidazolyl, Piperazinyl- oder Morpholinylrest bilden. 

8. Perylenverbindung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB Z 2 eine der 
Bedeutungen -CHfC^OH^ oder -(CH 2 ) 2 -0-(CH2) 2 OH hat. 

9. Verfahren zur Herstellung einer Perylenverbindung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 8 durch Umset- 
zung von Perylen-3,4 ( 9,10-tetracarbonsSuremonoanhydridmonoimiden der allgemeinen Formel (lla) 
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10 

mit einem oder mehreren, vorzugsweise 1 Oder 2 Aminen der Formeln (Ilia) Oder (lllb) 

Z-NH 2 (Ilia) 

15 

Z 1 - NH 2 (lllb); 

Oder durch Umsetzung von Perylen-3,4,9J0-tetracarbonsauremonoanhydridrnonoimiden der allgemeinen Formel 
(lib) 

20 



25 




30 

mit einem oder mehreren, vorzugsweise 1 Oder 2, Aminen der Formel (lllb); Oder durch Umsetzung von Perylen- 
3,4,9, 10-tetracarbonsaure-dianhydrid der Formel (He) 
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40 




mit einem oder mehreren, vorzugsweise 1 oder 2. Aminen der Formel (lllb). 

45 

10. Pigmentzubereitung, gekennzeichnet durch einen Gehalt an 

a) mindestens einem organischen Basispigment und 

b) mindestens einem Pigmentdispergator der allgemeinen Formel (IV), 

50 
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worin die beiden Reste Z gleich oder verschieden sind und die in einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 8 
genannten Bedeutungen haben, mit der MaBgabe, daB beide Reste 2 nichl gleichzeitig Z 3 bedeuten. 

75 11. Pigmentzubereitung nach Anspruch 1 0, dadurch gekennzeichnet, daft das organische Basispigment ein Perylen-, 
Perinon-, Phthalocyanin-, Dioxazin-, Chinacridon-, Azo-,Anthrachinon-, Aminoanthrachinon-.Thioindigo-, Diketo- 
pyrrolopyrrol, Flavanthron-, Indanthron-, Isoindolin-, Isorndolinon-, Anthrapyrimidin-, Pyranthron-, Chinophthaion-, 
Isoviolanthron-Jriarylcarbonium-, Carbon Black- (Ru3), Anthanthronpigment oder eine Mischung davon ist. 

20 12. Pigmentzubereitung nach Anspruch 10 oder 1 1 , bestehend im wesentlichen aus 

a) 40 bis 99,5 Gew.-%, vorzugsweise 60 bis 99 Gew.-%, mindestens eines Basispigments, 

b) 0,5 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 20 Gew.-%, mindestens eines, vorzugsweise 1 , 2 oder 3, Pigment- 
dispergators der Forme! (IV), 

25 c) 0 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 15 Gew.-% an oberflachenaktiven Mitteln und 

d) 0 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 10 Gew.-% an anderen ublichen Zusatzstoffen, 

wobei die Anteile der jeweiligen Komponenten auf das Gesamtgewicht der Zubereitung (100 Gew.-%) bezogen 
sind. 

30 

13. Pigmentzubereitung, enthaltend 

a) mindestens ein organisches Basispigment, 
b1) einen Pigmentdispergator der Formel (IX) 

35 
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45 und 

b2) einen Pigmentdispergator der Formel (X) 
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14. Verfahren zur Herstellung einer Pigmentzubereitung nach einem oder mehreren der Anspruche 1 0 bis 12, dadurch 
gekennzeichnet, daG man den oder die Pigmentdispergator(en) der Formel (IV) und das Oder die Basispigment(e) 
an einem beliebigen Zertpunkt ihres Herstellungsprozesses aufeinander einwirken laBt. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, daG der Pigmentdispergator der Formel (IV) vor, wahrend 
oder nach der Synthese des Basispigments; vor, wahrend oder nach eines Feinverteilungsprozesses des Basis- 
pigments, oder vor, wahrend oder nach einer Ldsemittelbehandlung des Basispigments zugegeben wird. 

16. Verfahren nach Anspruch 14 oder 15, dadurch gekennzeichnet, daG der Pigmentdispergator und/oder das organi- 
sche Basispigment in Form eines wasserfeuchten PreGkuchens zusammengegeben werden, oder als trockene 
Granulate oder Pulver miteinander vermischt werden. 

17. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, daB der Pigmentdispergator der Formel (IV) und ein orga- 
nisches Perylenpigment durch Umsetzung von Perylen-3,4,9,10-tetracarbonsauremonoanhydridmonoimiden und 
Peryien-3,4,9,10-tetracarbonsaure-dianhydrid mit demselben Amin der Formel (Ilia) Oder (1Mb) gemaG Anspruch 9 
als Mischung hergestellt werden. 

18. Verwendung der gemaG einem oder mehreren der Anspruche 10 bis 13 definierten Pigmentzubereitungen als 
Farbmittel zum Pigmentieren von hochmolekularen organischen Materialien naturlicher oder synthetischer Her- 
kunft in Form plastischer Massen, Schmelzen, Spinnlbsungen, Lacken, Anstrichfarben, Druckfarben, elektrophoto- 
graphischen Tonern, Pulverlacken und Ink-Jet-Tirrten. 

19. Pigmentpraparation, bestehend im wesentlichen aus mindestens einem organischen Basispigment, mindestens 
einem Pigmentdispergator der Formel (IV) gemaG Anspruch 10, und einem hochmolekularen organischen Material 
gemaG Anspruch 18. 
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